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® Verfahren zur Aufreinigung von Wasserstoffperoxidlosungen 

(57) Die Erfindung betrifft ein neues chromatographies 

® Verfahren zur Aufreinigung von Wasserstoffperoxidlo- 
sungen, wodurch hochreine Losungen erha »r . « <erden. 
die in der Halbleitertechnik unter den derzert hohen Rein 
heitsanforderungen einsetzbar sind. 
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Beschreibung 

lien Qualitaten mil maximalen ^"8^^ erfullen muB, ist das 

Wasserstoffperoxid. Da letzteres rast ausscm Eere inigt und aufkonzentriert wird, we!St es die gefor- 

durch Rek.ifikat.on m Kolonnen ausAta ra m od «^*™* * besonders mil Aluminium , oder auch 

der.e Reinheit racht auf. Durch den S^^^-CSIS-. an organischen Kohlenstoffverbindungen ("or- 
anderen Metallen verunre.n.gt. Daneben enthalt es P^oefflng « *es g Anthrachinon- 
ganisches C) wie einer wirksamen Nach . 

5S5SSS^^^i sowie des LhienstofigehaUs bis „ erforderhchen Rei, 

SSrSTTaS R^nignng von ~^^&^r^^r^ 
Reinheit in Bezug auf metaUische Anthrachinonverfahren en, 

gen leichtfluchtige oder w^^^^^^^^t^'SS Der Gehalt an gelostem organischen 
halten, die durch Destination n.cht m e.nfacher We.se ^^r^*^S£au und Kohlenstoffverunreinigun- 

Anionenaustauschem aus dem Wasserstoffperoxid Izu ^Jj" 1 !"; Entfcmun . von Kationen ke rnsubsti.uierte aromatische 
pen oder Pyridines* enhalreoA mra.ieh. Ke* vkk* » 

^tvo.^ «. US-A-526S ,60 

10006) Um dx Problem der Re.kiioo rr.il "^""""ff^ Polyayroto 

oxid in Gegenwart von Schwermetallen wiez. B. Fe oder Ui etc 8™ 1 Lrse.zliche Epoxide bzw. Hydroperoxide 
Aufreinicung enthaltene Metalhonen durch cheiatisierende Mitiei una a™ Verfahren ist iedoch mil dem 

=^=^oS=f 

. KoC^s?—^^ 

nischen Verunreinigungen zu hoch Liegt A u f re inieunE von Wasserstoffperoxidlosungen durch 

tigeReinheitsanforderungenmchterfuilt ^fnh r w« Verfahren zur AufreiniRung von Wasserstoffperoxid- 

Tprn^M ZLU ond gloiobrottig f™f "^'^^^roo^gongv™^^- 



aufweisen, 
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schwach basischer Styrol-Divinylbenzolharze m,t terUaren ; Polymere mit makroporo- 

S^SSS^interein^eschalteten FlieBbetten, so is, eine Verweilzeit ta Bereich von 

?ff WW bd Temp — 15 ^ 25 ° C VOIZUSSWeiSe 

foilT'BtontfvLilhaft und wirtschaftlich gestalte, sich das Verfahrcn unter kontinuierlichen Bedingunge, Es 
kann aber auch im Batch-Betrieb durchgefuhrt werden_ enlspre chendes Vertahren ertblgen, indem die 



a) ein Anionenaustauscherharz, 

b) ein nichtionisches Adsorberharz und 

c) ein neutrales Adsorberharz 
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Venveilzeit von 0,0008 bis 20,0 min gefUhrt wird, wobei die aufzureinigende WasserstofTperoxidlosung Jewei.s 
durch Filtration von den Austauscher- bzw Adsorberharzen abge ;™ ^ nieRbeUen bei Temp eraturen von 0 bis 

BgaSSgJ,; 1 /" ,n »» 

sche Verunreinigungen enthalten. ^ntcnrerhenden 5 bis 59-%ieen Wasserstoffperoxidlosungen 

[0023] Durch Versuche wurde nun gefunden daB au ents P r f c . h ~ nicht-ionischen Adsorber- 

durchUinanderfolgendechromatographis^ 

Setutsr^^ 

Sft BsnatsicbgezeigUdaBdie^^^ 

untersehiedlichen Harzen in der gewunschten ^^^^^SL MaBstab durchzufflhrenden Verfah- 
mit den erfindungsgemaBen neutralen Adsorberharzen ^'^SSSSSS Harze fur organische Bestandteile be- 

Gegebeoenfalls M MM- ^SSCS^S"-*" 
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eine Adsorbtion nicht erwunschter Vemnreinigungen erfolgt, jedoch Reaktionen mit den Harzen unterbleiben. Es wurde 
gefunden, daB unter geeigneten Bedingungen, d. h. bei einer Temperatur von 0 bis 20°C, vorzugsweise zwischen 0 und 
5°C, bei Normaldruck und einer Verweilzeit der Wasserstoffperoxidlosungen zwischen 0,008 und 20,0 min gute Aufrei- 
nigungsergebnisse erhalten werden, gleichzeitig aber keine Reaktion mit den Austauscherharzen anhand von Verande- 

5 rungen irn Sauerstoffgehalt der Wasserstoffperoxidlosungen bzw. anhand von Erwarmung festzustellen ist. 

[0027] Die Reihenfolge der hintereinandergeschalteten Behandlung mit unterschiedlichen Harzen ist an sich beliebig. 
Besonders gute Ergebnisse werden aufgrund der Aufnahmekapazitalen erzielt, wenn das neutrale Adsorberbarz in der 
letzten Aufreinigungsstufe eingesetzt wird. Ganz besonders gute Ergebnisse werden jedoch erzielt, wenn die Reihen- 
folge Anionenaustauscherharz, nicht. ionisches Adsorberharz und anschlieBcnd neutrales Adsorberharz eingehalten wird. 

to Diese Reihenfolge ist besonders deshalb von Bedeutung, da die Adsorbtionskapazitat des neutralen Adsorbens der limi- 
tierende Faktor des Verfahrens ware und eine aufwendige Optimierung der Volumenstrome irden verschiedenen Aufrei- 
nigungsstufen und das Verhaltnis der Saulenvolumen zueinander notwendig ware. Werden die Saulen jedoch in der be- 
vorzugten Weise hintereinander geschaltet, erubrigt sich dieser Aufwand. Insbesondere, wenn die Behandlung mit neu- 
tralem Adsorberharz an letzter Stelle erfolgt, ist dieser Verfahrensparameter unproblematisch. 

15 [0028] Als stark basische Anionenaustauscherharze sind solche auf Basis Styrol/Divinylbenzol einsetzbar. Im Handel 
erhaltlich ist beispielsweise ein enlsprechendes Harz unter dern Warenzeichennamen Amberlyst A-26® (Hersteller Rohm 
& Haas). Aktive Gruppen dieses Harzes sind -N(CH 3 )2C1, Weitere Harze mit den gleichen aktiven Gruppen sind Amber- 
lyst A- 15® Amberlyst A-21® und Amberlyst A-27®. Geeignete Harze sind auch Amberjet® 4200 CI, Amberjet® 4400 CI, 
Amberlite® IRA 402 CI, Amberlite® IRA 404 CI, Amberlite® IRA 900 CI, Amberlite® IRA 904 CI, Amberlite® IRA 400 

20 CI, Amberlite® IRA 410 Ci, Amberlite® IRA 420 CI, Amberlite® IRA 440 CI, Amberlite® IRA 458 und Amberlite® 
16766. Ebenfalls geeignet sind auch die unter dem Warenzeichennamen Amberlite® verkauften schwach basischen 
Anionenaustauscherharze IRA-35, IRA-93, IRA-94 und IRA-68. Einsetzbar sind auch die unter den Bezeichnungen Do- 
wex, Diaion Type I und IVpe II, sowie Duolite im Handel erhaltlichen Anionenaustauscherharze, die sowohl stark als 
auch schwach basisch sein konnen Obwohl nach herrschender Meinung die funktionellen Gruppen der genannten Anio- 

25 nenaustauscher durch Wasserstoffperoxidlosungen oxidativ angegriffen werden, wurde durch Versuche gefunden, daB 
dieses durch die Einstellung geeigneter Betriebsparameter vollig oder nahezu ganz fast unterbunden werden kann. Ab- 
hangig von der zu behandelnden Losung kann dieses durch die Einstellung eines hohen Volumenstroms und/oder durch 
entsprechende Kuhlung erfolgen. Falls erforderlich, wird das Verfahren unter Kiihlung auf bis zu 0°C durchgefuhrt. Es 
hat sich jedoch gezeigt, daB dieses ublicherweise nur notwendig wird, wenn hoher prozentige Losungen aufgereinigt 

30 werden mussen. Bei der Aufreinigung von Losungen im unteren Konzentrationsbereich erubrigt sich dieses, da einerseits 
durch Einstellung eines geeigneten Volumenstroms Reaktionen sehr gering gehalten, bzw. vermieden werden konnen, 
und andererseits lokale Temperaturanderungen unterbunden werden konnen. 

[0029] Im erfindungsgemaBen Verfahren einsetzbare nichtionische Adsorberharze sind solche auf Basis Styrol/Divi- 
nylbenzol mit makroporoser Struktur und grower aromaf ischer Oberflache. Entsprechende Harze sind frei von auswasch- 

35 baren Bestandteilen, wie z. B, Monomere oder Polymerisationshilfen. Diese Adsorbentien besitzen keine ionischen 
funktionellen Gruppen und sind somit vollstandig nichtionische hydrophobe Poly mere, deren adsorptive Eigenschaften 
ausschlieBiich auf der rnakroporosen Struktur, dem weiten Bereich der PorengroBen, der ungewohnlich hohen Oberfla- 
che und der aromatischen Natur dieser Oberflache beruhen. Diese Adsorbentien unterscheiden sich damit eindeutig von 
Kationen- und Anionenaustauschern, die an sich aufgrund ihrer an der Oberflache vorhandenen funktionellen Gruppen 

40 sehr oxidationsempfindlich sind. Nichtionische Adsorberharze adsorbieren und setzen ionische Spezies frei durch hydro- 
phobe und polare Wechselwirkungen, d. h. sie haben eine hohe Affinital zu hydrophoben organischen StofTen, jedoch nur 
eine geringe zu hydrophilen StofTen wie Wasser oder Wasserstoffperoxid. 

[0030] Im Handel werden beispielsweise entsprechende Harze vertrieben unter den Namen Amberlite XAD-4®, ein 
hydrophobes polyaromalisches Harz, Amberlite XAD-2® und Amberlite XAD-16®, ebenfalls ein hydrophobes polyaro- 

45 matisches Harz, die modem polaren Acrylharze Diaion HP2MG® und Diaion HP2MG® sowie Diaion HP22SS®, letzte- 
res stellt eine feinteiligere Version der Spezifikation HP20 dar. Diese Adsorberharze weisen kontinuierliche Polymerpha- 
sen und besonders regelmaBige Poren auf. Sie sind stabil in pH-Wert Bereichen von 0-14, sowie gegenuber Temperatu- 
ren von bis zu 250°C. Unter Verfahrensbedingungen sind diese Harze sowohl bei Umgebungstemperaturen, d. h. bei 
Temperaturen von 20 bis 30°C, aktiv. Sie sind aber auct bei deferen Temperaturen, wie z. B. 0°C und tiefer, einsetzbar. 

50 [0031] Durch die aufeinander folgende Behandlung mit einem basischen Anionenaustauscherharz und einem nicht-io- 
nischen Adsorberharz ist eine fast vollstandige Abtrennung polarer und gegebenenfalls ionischer Verunreinigungen aus 
Wasserstoffperoxidlosungen bei groBtmoglicher Schonung der eingesetzten Harze moglich. 

[0032] Geeignete neutrale Adsorberharze sind z. B . solche auf der Basis carbonisierter Styrol/Di viny Ibenzol-Harze mit 
hoch makroporoser Struktur und moderater Oberflache. Im Handel sind solche Harze beispielsweise erhaltlich unter dem 

55 Warenzeichennamen Ambersorb®. Im erfindungsgemaBen Verfahren sind Ambersorb®563, Ambersorb®564,. Amber- 
sorb®572, Ambersorb®575, Ambersorb®600, Ambersorb®1500. Bei diesen unterschiedlichen Spezifi kationen handelt es 
sich urn carbonisierte Adsorbentien, hergestellt aus hoch sulfoniertem, makroporosem Styrol/Di viny lbenzoHonenaus- 
tauscherharz, welches in einem speziellen Verfahren pyrolysiert worden ist. Entsprechende Adsorber weisen aufgrund 
ihres Herstellungsverfahrens eine gleichmaBige Porositat, gleichbleibende hydrophobe Eigenschaften und hervorra- 

60 gende mechanische Stabilitaten auf. 

[0033] Versuche haben gezeigt, daB nur die Kombination der Reinigungsstufen mit den beschriebenen Behandlung mit 
neutralen Adsorberharzen in der letzten Stufe mit jeweils einer Behandlung mit Anionenaustauscherharzen und einer mit 
nichtionischen Adsorberharzen dazu geeignet ist, den Gehalt an organischen Verunreinigungen (TOC)in Wasserstoffper- 
oxidlosungen auf Werte zu senken, die die hohen Qualitatsanforderungen der Halbleiterindustrie erfullen, d. h. auf TOC- 

65 Werte <5 ppm, besser <1 ppm, zu senken. 

[0034] In diesem Zusammenhang wurde auch gefunden, daB gerade die besonderen Eigenschaften der neutralen Ad- 
sorberharze fur die Senkung des Gehalts an organischen Verunreinigungen verantwortlich sind. 
[0035] Am Beispiel des nichtionischen Adsorberharzes Amberlite XAD-4 und dem neutralen Adsorberharz Amber- 
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sorb 563 soil in der folgenden Tabelle der Unterschied zwischen nichlionischen und neutralen Adsorberharzcn exempla- 
risch verdeutlicht werden: 

Tabelle 1 



Bezeichnung 


nichtionisches 
Adsorberharz 


spez. Neutrales Adsor- 
berharz 


Beispiel 


Amberlite XAD 4 


Ambersorb 563 


Matrix 


Styrol-DVB 


oiyroi-uv d, 
Nachbehandelt durch 
Pyrolyse 


Oberflache m*/g 


750 


550 


Porositat g/ml 


0,5 


0,6 


Verhaltnis 
Mikroporen/ 
I Makroporen 


>1 


1 



[0036] Spezielle neutrale Adsorberharze, welche in dem erfindungsgemaBen Verfahren einsetzbar sind, weises damit 
folgende Produkteigenschaften auf, wodurch sie sich von den herkommlichen nichlionischen Adsorberharzen wie folgt 
unterscheiden: 

- hohe Makroporositat, wobei das Verhaltnis Mikroporen zu Makroporen einen Wert von bis zu 1 annehmen kann, 
die Porositat >0,55 g/ml bei einem Oberflache/Gewichtseinheit- Verhaltnis kleiner als 600 m /g ist 

- exzellentemechanischeStabilitatundchemischeResisrenz 

- durch den hoheren Anteil an Makroporen ist das Adsorberharz zuganglicher (wirksamer) fur hoher moiekulare 
organische Komponenten 

[0037] Vor der Verwendung der Austauscher- und Adsorberharze irn erfindungsgemaBen Verfahren ist es empfehlens- 
wert die Harze, mil dem Fachmann fur diesen Zweck bekannten, geeigneten, reinen l^sungsmitteln von herstellungsbe- 
dingten Verunreinigungen zu befreien, da solche Verunreinigungen gegebenenfalls Wasserstoffperoxid zersetzen konn- 
ten Zur Vorwasche nicht-ionischer Adsorberharze konne beispielsweise niedere Alkohole, vorzugsweise Methanol ver- 
wendet werden. ErfindungsgemaB einsetzbare Anionenaustauscherharze konnen beispielsweise mit 2-Propanol und an- 
schlieBend Reinstwasser vorgewaschen werden, die neutralen Adsorberharze wiederum nut Wasserdampf und anschhe- 
Bend Reinslwasser vorgewaschen werden. . , . 

[0038] Das erfindungsgemaBe Verfahren ist im Batchbetrieb durchfuhrbar, wobei jeweils nach Aufreinigung einer be- 
stimmten Menge Wasserstoffperoxidlosung eine Regeneration der verwendeten Austauscher- und Adsorberharze erfolgt. 
Es ist aber auch moglich das Verfahren konlinuierlich durchzufuhren, indem beispielsweise parallel zu den aktuell be- 
nutzten Saulen Saulen gleicher Beladung vorhanden sind, auf die bei Sattigung mit abzutrennenden Verunreinigungen 
durch Umleiten des Volumenstroms umgeschaltet werden kann. 

[00391 Auf diese Weise kann jede Saule individual regenerierl werden, der Volumenslrom inuB mchl unterbrochen 
werden, und es entstehen keine Leer laufzei ten. Der limitierende Faktor ist nicht mehr die Adsorptionskapazitat der em- 

m^^^^^ des erfindungsgemaBen Verfahrens sind folgende in Tabelle 1 gegebene Koinbinationen von 
Anionenaustauscherharz und Adsorberharzen gut geeignet. Die aufgefuhrten Kombinationen werden beispielhaft gege- 
ben und sind nicht als limitierend fur die vorliegende Erfindung anzusehen. 
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Tabelle 2 



[Verfahren 
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Typenbezeichnung 
Rohm & Haas 



Stufe 1 

Anionenaustau- 
scherharz 



Ambertyst 0 A-26 



Stufe 2 

nichtionisches 
Adsorberharz 



Stufe 3 
neutrales Ad- 
sorberharz 



AmberlysfA-27 



Amberlite®XAD-2 



Amberjet®4200CI 



Amberlite®XAD-4 



Ambersorb®563 



Amberiite®XAD-16 



Ambersorb®564 



Amberjet®44Q0Cl 



Amberlite®IRA402C! 



Ambersorb®572 
Ambersorb°575 



Amberlite®IRA404CI 



Ambersorb*600 



Ambersorb®1500 



65 



[0041] Die Durchfuhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens erfolgt an sich unter und nach dem Fachmann bekannten 
Bedinguneen und Methoden. Gute Aufreinigungsergebnisse werden erzielt mil Kolonnen, die ein Verhaltnis von Saulen- 
hohe zu Saulendurchmesser zwischen 7,5 : 1 bis 2,5 : 1, bevorzugt zwischen 6 : 1 bis 4 : 1, insbesondere bevorzugt von 
5 • 1 aufweisen die pro Stunde von der 3- bis 5-fachen Menge des Beltvolumens Wasserstoffperoxidlosung durchstromt 
werden Durchfuhrbar ist das Verfahren aber auch in Saulen, welche Hohen von 10 bis 200 cm bei Durchmessern von 1 
bis 2 cm aufweisen. Zur Aufreinigung groBerer Mengen sind jedoch Kolonnen mil Hohen von 2,5 bis 4 m besonderes ge- 
eignet, deren Durchmesser zwischen 0,50 bis 0,8 m liegen. 

[0042] Wichtig fur den Erfolg des erfindungsgemaBen Reinigungsverfahrens ist, da£ alle wahrend der Reimgung ein- 
gesetzten Cerate und Behalter aus geeigneten Materialien bestehen, damit das hochreine Wasserstofrperoxid mcht durch 
z B Metallionen usw. aus den Behaltern und Rohrleitungen nachtraglich wieder verunreinigt wird. Als geeignete Mate- 
rialien haben sich insbesondere Borsilikatglas, Polytetrafluorethylen, Polyvinylidenfluorid und Hochdruckpolyethylen 
erw^iesen 

[0043] Durch die vorliegende Erfindung wird ein besonders einfaches und vorteilhaftes Verfahren zu Reinigung von 
Wasserstoffperoxid fur Anwendungen in der Mikroelektronik bereitgestellt. Das erfindungsgemaBe Verfahren zeichnet 
sich insbesondere dadurch aus, daB es gelingt bereits sehr geringe Gehalte an organischen Verunreimgungen in Wasser- 
stoffperoxidlosungen sehr effektiv zu senken und daruber hinaus auch besonders storende Kationen wie Na, K, Mg, Al, 
Ca Fe Zn Cu fast vollig zu entfernen. Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren aufgereimgten Wasserstoffperoxid- 
losungen weisen erhohte Stabilitaten auf und entsprechen den heutigen Reinheitsanforderungen fur die Herstellung 

[0044] 1 6 Mkte htennit gegebenen Beschreibung der Erfindung ist es dem Fachmann ohne weileres moglich hochreine 
Wasserstoffperoxidlosungen herzustellen, die die hohen Anforderungen zur Verwendung in den heutigen Cnipnerstel- 
lungsmethoden erfullen. Die im folgenden gegebenen Beispiele sollen zum besseren Verstandms der vorliegenden Erfin- 
dung dienen, sind aber nicht dazu geeignet, die Erfindung auf diese zu beschranken. 

Durchfiihrungsbeispiele, Methoden und Ergebnisse 

[0045] Zur Demonstration der Effizienz des erfindungsgemaBen Verfahrens wurden in den nachfolgenden Beispielen 
folgende waBrige Wasserstoffperoxidlosungen und Austauscher- und Adsorbtionsharze eingesetzt sowie folgende Ana- 
lysen methoden verwendet: 

Wasserstoffperoxidlosungen 

Herkunft: Merck KGaA, Anthrachinonverfahren ("Autoxidations verfahren") Charge KD0997 1042 
Konzentration: 50% T 1%, bzw. 30% =F 1% 
Menge: 2,5 1 
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Adsorberharze 

Anionenaustauscherharz: Amberlyst® A 26 
Nichtionisches Adsorberharz: Amberlite® X AD-4 
Neutrales Adsorberharz: Ambersorb® 563 

Vorbehandlung 

Alle Harze wurden 8 Stunden vor der Verwendung mit Reinstwasser gespult 

Analysenmethoden 

[0046] TOC-Bestimmung niit Shimadzu TOC 5000 (MeBmethode basierl auf der vollstandigen Zersetzung der Probe 
auf einem Platinkatalysator bei erhohter Temperatur. Das daraus gebildete Kohlendioxid wird mittels eines Infrarot- 
Spektromcters summarisch bestimmt. 
Kationen und Anionen wurden nicht konkrel ermittelt. 



10 



FluBrate: 1,0 1/h 
FluBdichte: 0,3 1/h cm 2 



Beispiel 1 



Tabelle 3 



Stufe Adsorber 


TOC [ppm] 


Vor 1. Stufe (Referenz H 2 0 2 50 %) 


38,0 


Tstufe: Amberlyst® A 26 


23,7 


2. Stufe: Amberlite® XAD-4 


4,7 


3. Stufe: Ambersorb® 563 


2,4 



20 



25 



30 



Druck Normaldruck 
Temperatur Raumtemperatur 

rOOOT^ exzellente mechanische Stability und chemische Resistenz der 3. Stufe auch gegenuber 

hoherkonzentrierten Wasserstoffperoxidlosungen und zeigt, daB die 3.te Stufe nochmals einen wesenthchen Aufreim- 
gungseffekt im Bereich TOC <5 ppm bewirkt. 

Beispiel 2 



35 



40 



FluBrate: 1,0 1/h 
FluBdichle: 0,3 1/h cm 2 



Tabelle 4 



Stufe Adsorber 


TOC [ppm] 


nach 1. Stufe (Referenz H 2 0 2 30 %) 


11,5 


nur Amberlite 59 XAD-4 


1.6 


nur Ambersorb® 563 


1,1 


erst Amberlite® XAD-4 . damn Ambersorb" 5 563 


0,4 



45 



50 



55 



[00481 Dieser Versuch zeigt, daB das nichtionische Adsorberharz und das spezielle neutrale Adsorberharz uber eine un- 
ersch edliche Selektivitat in der Abreicherung hohermolekularer organischer Komponenten verfugen. Nur in der kom- 
binTerten Anwendung beider Adsorberharze gelingt es, den Gehalt organischer Komponenten m Wasserstoffperox.dlo- 60 
sungen (IOC) unterhalb von 1 ppm zu senken, 

Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Aufreinigung von Wasserstoffperoxidlosungen, dadurch gekennzejchnet, daB die zu reinigenden 65 
Wasserstoffperoxidlosungen, welehe Konzentrationen im Bereich von 5-59% aufweisen, 

a) mit einem Anionenaustauscherharz, 

b) mit einem nichtionischen Adsorberharz in Form eines hydrophoben aromatischen, vernetzten Polymers mil 
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makroporoser Struktur, und 

c) mil einem neutralen Adsorberharz aus der Gruppe der Styrol-Divinylbenzolharze nut hoch makroporoser 
Struktur, wobei tetztere durch eine Pyrolysebehandlung des Harzes entstanden ist. behandelt. werden, mil der 
MaBgabe, daB die Behandlung mil den Adsorber- bzw. Austauscherharzen in beliebiger Reihenfolge durch- 
fuhrbar ist, jedoch unter der Bedingung, daB die Behandlung mit dem neutralen Adsorberharz in der letzten 

2 Verfahren gemaB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB als Anionenaustauscherharz ein Harz ausgewahlt 
aus der Gruppe schwach oder stark basischer Styrol-Divinylbenzolharze mit quartaren Ammoniumgruppen als 
funktionelle Gruppen und schwach oder stark basischer Styrol-Divinylbenzolharze mit tertiaren Aminogruppen als 
funktionelle Gruppen verwendet wird. , 

3 Verfahren gemiiB Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, daB als nichtionisches Adsorberharz ein hydrophobes 
aromatisches vernelztes Polymer mit makroporoser Struktur, insbesondere ausgewahlt aus der Gruppe der Styrol- 
Divinylbenzolharze mit makroporoser Struktur und groBer Oberflache verwendet wird. 

4 Verfahren gemaB der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die zu behandelnde Wasserstoffperoxid- 
losung mit einer FluBdichte von 0,2 bis 1,0 1/h cm 2 , insbesondere 0,5 bis 0,7 I/h cm 2 iiber hintereinandergeschaltete 
Kolonnen gefuhrt wird. -m- 

5 Verfahren gemaB der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die zu reimgende Wasserstoffperoxidlo- 
sung in hintereinandergeschaltete FlieBbetten mit einer Verweilzeit von 0,008 bis 20,0 min gefuhrt wird - 

6. Verfahren gemaB der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB es bei Temperaturen von 15 bis 25 C, vor- 
zugsweise bei 20°C, durchgefuhrt wird. 

7 Verfahren gemaB der Anspriiche 1-6, dadurch gekennzeichnet, daB es kontinuierhch durchgefuhrt wird 

8 Verfahren gemaB der Anspriiche 1-6, dadurch gekennzeichnet, daB es im Batchbetneb durchgefuhrt wird. 

9. Verfahren gemaB der Anspriiche 1-3 und 5 dadurch gekennzeichnet, daB es bei Temperaturen von 0 bis 20 C, 
insbesondere bei 0 bis 10°C durchgefuhrt wird. 
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